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Razvoj programske opreme za določevanje struktur organskih molekul na podlagi 
IR in 1H NMR spektroskopije 
Povzetek: V diplomskem delu smo se ukvarjali z osnovami modernih spektroskopskih 
metod ter kako s pridobljenimi spektroskopskimi podatki ugotoviti strukturo molekul s 
pomočjo računalnika. V ta namen smo naredili izpis 1H NMR, IR in MS spektrov izbranih 
organskih molekul. Izpis je služil kot osnova za razvoj pravil algoritma, ki bi iz teh 
podatkov neposredno določil strukturo molekule. Algoritem smo razvili v sodelovanju s 
kolegi s Fakultete za računalništvo in informatiko, Univerze v Ljubljani.  
Poleg tega smo sintetizirali 3-metoksi-1H-indol-2-karboksilino kislino, ki je ključen 
gradnik nedavno odkritega naravnega produkta Cephalnadola C, ki je bil najden v 
metanolnem ekstraktu tajvanske rastline Cephalanceropsis gracilis. 
Ključne besede: 1H NMR spektroskopija, IR spektroskopija, kemoinformatika, reševanje 
spektrov, organska sinteza 
 
Development of software for structure elucidation of organic molecules based on IR 
and 1H NMR spectroscopy 
Abstract: In this diploma thesis we investigated the basics of modern spectroscopy 
methods and how the information obtained from them can be used in computer assisted 
structure elucidation. For this purpose, 1H NMR, IR and MS spectra of the selected 
organic compounds were extracted. This served as the basis for the development of rules 
for the algorithm that would resolve the structure of the molecule from this data. The 
algorithm was developed in collaboration with colleagues from the Faculty of Computer 
and Information Science, University of Ljubljana.  
Additionally, we synthesized 3-methoxy-1H-indole-2-carboxylic acid, a key building 
block for the synthesis of the recently discovered natural product Cephalnadol C found 
in the methanolic extract of the Taiwanese plant Cephalanceropsis gracilis. 
Keywords: 1H NMR spectroscopy, IR spectroscopy, cheminformatics, structure 
elucidation, organic synthesis  
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
δ  kemijski premik (sigma, v ppm pri NMR) 
IR  infrardeča spektroskopija  
J  sklopitvena konstanta (v Hz, pri NMR) 
MS  masna spektrometrija 
µ  magnetni moment 
NMR  jederska magnetna resonanca  
ν  valovno število (cm-1) 
υ  frekvenca (Hz) 
RF  radijska frekvenca 
Rf  retenzijski faktor 
Ttal  temperatura tališča 
 
Spojine: 
DCM  diklorometan 
DMSO dimetilsulfoksid 
TMS  tetrametilsilan  
 
Oblike NMR signalov: 
s  singlet 
d  dublet 
t  triplet 
q  kvartet 
br s  širok singlet (ang., broad singlet) 
dd  dublet dubleta  
m  multiplet  
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1 Uvod 
Dandanes vse strmi k čim večji avtomatizaciji, poenostavitvi sistemov in delavnega 
procesa, bodisi v industriji, kot tudi v kemijskih laboratorijih[1]. Primer avtomatizacije v 
laboratoriju je na primer avtomatska kolona[2] ali avtomatski menjalnik vzorcev na NMR 
spektrometru[3]. Kljub temu, da je ideja o popolni avtomatizaciji reševanja NMR, IR in 
MS spektrov prisotna že nekaj časa in da je bilo vloženega že veliko dela in truda v razvoj 
algoritmov, le-ti, v večini primerov, še niso sami sposobni rešiti strukture iz 
spektroskopskih podatkov. Tako je prišlo do ideje za razvoj algoritma, ki bi nam lahko 
pomagal pri reševanju spektrov.  
1.1 Moderne spektroskopske metode  
Danes se v organski kemiji poslužujemo modernih spektroskopskih metod za potrjevanje 
uspešnosti kemijskih reakcij, ugotavljanje struktur produktov oziroma neznanih vzorcev. 
Za to se uporabljajo naslednje metode: 
1.1.1 Infrardeča spektroskopija (IR) 
Gre za absorbcijsko spektroskopijo, kjer nas zanima kolikšen del intenzitete vstopne IR 
svetlobe se absorbira na poti skozi vzorec. Analizirani vzorci so lahko v vseh treh 
agregatnih stanjih (trdnem, tekočem ali plinastem) od katerih imata trdno in tekoče 
preprostejši način za snemanje. Metoda IR spektroskopije ima razširjeno uporabo na več 
področjih. V kemiji se jo uporablja za določanje osnovnih lastnosti molekul, določitev 
spojin in njihove zgradbe. To dosežemo s pomočjo IR sevanja (780 nm – 106 nm), ki je 
na spektru elektromagnetnega sevanja med vidno svetlobo in mikrovalovi. Območje IR 
svetlobe v grobem razdelimo na tri območja prikazana v Tabeli 1. Za analizo spojin in 
njihove strukture uporabljamo srednje območje. Namesto valovne dolžine (v µm) se 
danes uporablja valovno število, katerega enota so recipročni centimetri (cm-1)[4]. 
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Tabela 1: Območja IR spektrov 
območje valovna dolžina λ /nm ν valovno št./ cm-1 
frekvenca υ / Hz 
x1011 
bližnje 780-2,500 12,800-4,000 3,800-1,200 
srednje 2,500-50,000 4,000-200 1,200-60 
daljno 50,000-106 200-10 60-3 
 
Molekule sestavljene iz N števila atomov imajo 3N načinov gibanja. Šest od teh načinov 
nihanj ni osnovnih (oz. pet od teh, če je molekula linearna) zato se ta odštejejo in dobimo 
splošno enačbo (1) in enačbo za linearne molekule (2) za izračun osnovnih nihajnih stanj: 
𝑁𝑜𝑠 = 3𝑁 − 6  (1) 
𝑁𝑜𝑠 = 3𝑁 − 5  (2). 
Za analizo molekul z IR spektroskopijo so ključnega pomena osnovna nihajna stanja, saj 
ta absorbirajo IR svetlobo pri čemer pride do spremembe dipolnega momenta molekule 
kar se odraža s prehodom iz osnovnega v vzbujeno nihajno stanje. Ta prehod med stanji 
zaznamo z detektorjem kot IR spekter. Točno določena valovna dolžina je potrebna za 
vzbujanje točno določenih vezi, ki absorbirajo to valovno dolžino IR svetlobe. Vezi po 
absorbciji nihajo vzdolžno (se raztezajo) ali prečno (se zvijajo). Nihanja vezi se 
razlikujejo v odvisnosti od elementov, ki tvorijo vez, vrste vezi (enojna, dvojna ali trojna), 
hibridizacije in seveda sosednjih atomov, kar se vse odraža na spektru. Zaradi vseh 
faktorjev, ki lahko vplivajo na IR spekter, so le ti edinstveni za vsako posamično spojino, 
podobno, kot so prstni odtisi za ljudi. Spekter lahko v grobem razdelimo na dve območji: 
od 4000 do 1450 cm-1 območje funkcionalnih skupin in območje od 1450 do 600 cm-1 
območje prstnega odtisa. Za branje IR spektrov nam je v pomoč Tabela 2, kjer so 
definirani razponi funkcionalnih skupin[5]. 
Danes se v laboratorijih večinoma uporablja FTIR (Fourier transform) spektrometre med 
katerimi prevladuje ATR (»Attenuated total reflection«, ang.) izvedba. Pri ATR IR žarek 
potuje čez kristal (iz diamanta, ZnSe ali Ge) na katerem je naš vzorec, ta pride do vzorca, 
kjer se del svetlobe absorbira in del odbije, združena žarka skupaj dosežeta detektor in 
ustvarita interferogram. Interferogram matematično s pomočjo Fourierjeve 
transfotrmacije obdelamo in dobimo spekter[5].  
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Tabela 2: Razponi signalov za funkcionalne skupine 
Razpon Vez /skupina Jakost/
oblika 
 Razpon Vez Jakost/ 
oblika 
3700-3250 -OH m/br  1735 -COO- m 
3520-3320 -NH2  1° m-s/d  1730 -CHO m 
3300-3280 -NH-  2° š  1720 -CO- m 
3300-3250 CH, sp hib.   m-s  1710 -COOH m 
3250-300 CH, sp2 hib. m  1685-1650 -CONH s 
3000-2800 CH, sp3 hib. m  1600-1400 Ar kvartet m-s 
3100-2800 -COOH z br  1550-1475 -NO2 m-s 
2815-2740 -CHO m-s  860-800 Ar para m-s 
2260-2200  m  900-850 
800-750 
Ar meta/d m-s 
2260-2100  š  800 – 750 Ar orto m-s 
m-močan, s-srednji, š-šibek, br-širok signal, z br-zelo širok signal, d-dva vrhova, hib-
hibridizacija, Ar-aromat 
1.1.2 Jederska magnetna resonanca (NMR)  
Pri jedrski magnetni resonanci (NMR) preučujemo strukturo molekul s pomočjo 
njihovega odziva na radio-frekvenčno (RF) elektromagnetno sevanje v močnem 
magnetnem polju. RF je energijsko šibkejše od IR sevanja, obe sevanji sta prešibki, da bi 
pretrgali kemijsko vez, tako gre tudi tu za ne-destruktivno analizno metodo.  
Z NMR ne moremo opazovati vseh jeder saj za to potrebujemo jedra, ki imajo kvantno 
lastnost imenovano spin, kar si lahko predstavljamo, kot vrtenje jedra okoli lastne osi pri 
čemer nastane šibko magnetno polje ter posledično tudi magnetni moment (µ). Spin 
označimo s spinskim kvantnim številom (I) katero lahko zavzame vrednost 0, celo 
številsko vrednost (1, 2, 3…) ali polovično vrednost (1/2, 3/2…). V organski kemiji nas 
zanimajo elementi 1H, 13C, 15N, 19F in 31P, ki imajo I = 1/2. Ko taka jedra izpostavimo 
močnemu magnetnemu polju (B0) v smeri z-osi, ta prevzamejo stanje z nižjo energijo 
+1/2 α (paralelno na B0) ali stanje z višjo energijo -1/2 β (antiparalelno na B0). Razlika 
med spinskima stanjema je odvisna od jakosti magnetnega polja, sprememba med stanji 
je možna le, če jedro v magnetnem polju absorbira RF sevanje, tako lahko izmerimo ΔE 
in posledično dobimo NMR spekter (Slika 1). 
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Slika 1: Prikaz spina (desno) in energijskih stanj v močnem magnetnem polju (levo) 
Poenostavljeno lahko razložimo izvor signala na naslednji način: ko jedro s spinom 
izpostavimo magnetnemu polju (B0 v smeri z-osi) se magnetni moment poravna paralelno 
ali antiparalelno na magnetno polje in precesira okrog osi podobno, kot vrtavka v 
zemeljskem gravitacijskem polju. Sedaj dodamo pravokotno na magnetno polje RF 
sevanje pravih frekvenc, ki ga jedra absorbirajo (pridejo v resonanco) in pri tem se zviša 
energija oz. zamenjala spinsko stanje (iz stanja +1/2 α v stanje -1/2 β ali obratno). V tem 
stanju pa lahko višek energije jedra oddajo v okolico ali v sosednja jedra s čimer se vrnejo 
v prejšnje stanje (relaksacija). Z detektorjem izmerimo spremembo energije (ΔE), kot 
pojemajoč utripajoč signal oz. FID (»free induction decay« angl.). Signal se shrani v 
računalniku in matematično s Fourierjevo transfotrmacijo pretvori v nam poznane NMR 
spektre. Sprememba energije (ΔE) je izredno majhna in je povezana z razmerjem med 
številom jeder z višjo energijo ter številom jeder z nižjo energijo[6]. 
V 90-ih letih prejšnjega stoletja sta bili razviti dve vrsti NMR spektrometrov, kontinuirno 
valovni (CW) in pulzno Fourier transformni (PFT). Danes so PFT bolj razširjenimi, 
razlikujejo se v načinu vzbujanja atomskih jeder. Ključni del vsakega NMR instrumenta 
sta oscilator, ki producira RF tudi do 1000 MHz (1 GHz) ali več in supreprevodni 
elektromagnet, ki je izdelan iz zlitine niobija in titana ali kositra (NbTi, Nb3Sn). Tuljava 
superprevodnega elektromagneta je potopljena v tekoč helij, zato da je ohlajena na -269 
°C. Pri tej temperaturi zlitina postane superprevodna. Izhlapevanje helija je zmanjšano z 
zunanjim plaščem napolnjenim s tekočim dušikom (-196 °C). Sonda kamor spustimo 
vzorec ter ga obsevamo z različnimi RF se nahaja v jedru NMR spektrometra. Sonda je 
odgovorna za oddajanje, kot tudi za sprejemanje RF. Pri snemanju NMR spektrov vzorec 
raztopimo v devteriranih topilih in v steklenih cevkah izdelanih iz borosilikatnega stekla, 
ki merijo od 5 mm vse do 1 mm premera. Velikost uporabljene cevke je odvisna od 
količine vzorca[6],[7]. 
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Pri reševanju preprostih NMR spektrov se bom osredotočil na 1H spektre. Na signal 
spojine vpliva več dejavnikov, a za reševanje spektrov so pomembne tri informacije: 
kemijski premik, integral in sklopitveni vzorec.  
Resonanca jeder je povezana z jakostjo magnetnega polja (B0), kot tudi z RF, ker pa niti 
dva magneta nista enaka se tudi frekvenca resonance jeder razlikuje. Razlike v 
frekvencah, ki nastopijo zaradi t.i. elektronskega senčenja protonov (vpliv sosednjih 
atomov) so zelo majhne. Izrazimo jih glede na dodan standard tetrametilsilan (TMS). 
Razliko med frekvenco pri kateri resonira neko jedro vzorca (νvz) in frekvenco standarda 
(νst) imenujemo kemijski premik (δ) in jo izračunamo z Enačbo (3).  
𝛿 = (
𝜈𝑣𝑧−𝜈𝑠𝑡
𝜈𝑠𝑡
) 106 (3) 
Posledično je skala v ppm (delov na milijon). Kemijski premik 1H resonanc se giblje od 
0 do 12 ppm. Vsi protoni, ki se nahajajo v enakih kemijskih okoljih so kemijsko 
ekvivalentni, njihove resonance se pojavijo pri enakem kemijskem premiku.[6],[8].  
Kemijski premik nam pove kje se nahaja opazovan resonanca protona. Nanj močno vpliva 
elektronska gostota, ki je odvisna od okolice protona (elektronegativnosti). Bolj, kot je 
okoliški atom elektronegativen (F, O, Cl…) večji bo kemijski premik, pri katerem se bo 
nahajala resonanca protona. Manjša elektronegativnost (C, P, Si…) pomeni večjo 
elektronsko gostoto okoli protona (bolj je ta zasenčen). Pri molekulah, ki imajo π-
elektrone (torej dvojne in trojne vezi) še posebej pri aromatih lahko opazimo pojav 
magnetne anizotropije, kjer v sklenjenem oblaku π-elektronov lahko tečejo znatni 
inducirani tokovi, ki ustvarijo precejšno mikro magnetno polje. To polje odsenčuje 
skupine vezane na aromatski obroč, saj te ležijo v ravnini obroča. Zaradi tega efekta imajo 
aromatski obroči nenavadno visoke kemijske premike[8],[9].  
Značilni kemijski premiki funkcionalnih skupin so prikazani na Sliki 2. Na kemijski 
premik vplivajo tudi vodikove vezi, topilo ter temperatura. Če pride do devterijske 
izmenjave med vzorcem in topilom pa lahko kak signal celo izgine, saj devterij ni viden 
na 1H NMR spektru[9].   
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Slika 2: Značilni kemijski premiki funkcionalnih skupin (slika je prirejena iz literature[9]) 
Integral je ploščina lika od vrha signala do bazne linije. Integral je le relativna vrednost, 
ki nam pove razmerje protonov v molekuli. 
Če na opazovano resonanco protona vplivajo resonance sosednjih protonov se to izrazi s 
razcepom signala, kar poznamo kot sklopitveni vzorec. Razcepljeni signal je simetrično 
razporejen, razdalje med posameznimi vrhovi so enake in merijo le nekaj Hz. Tej razliki 
med razdaljami vrhov pravimo sklopitvena konstanta (J) in je neodvisna od moči 
magnetnega polja. Sklopitev lahko nastane le med bližnjimi protoni, oddaljeni dve vezi 
2J (geminalna sklopitev) ali tri vezi 3J (vicinalna sklopitev). Multipliciteta v sklopitvenem 
vzorcu sledi pravilu n+1, kjer n je število kemijsko ekvivalentnih sosednjih sklopljenih 
protonov. Torej če ima opazovan proton 2 kemijsko ekvivalentna sosedna protona bo 
imela zanj resonanca sklopitveni vzorec triplet (2+1=3), če imamo 3 sosede bo 
sklopitveni vzorec kvartet (3+1=4) itd. Oblike najpogostejših sklopitvenih vzorcev so 
vidne na Sliki 3 in sledijo Pascalovemu trikotniku.  
Vse zgoraj opisano velja za enostavne spektre oz. spektre prvega reda. Poznamo pa tudi 
kompleksnejše spektre oz. spektre drugega reda. Takšnih spektrov ne bomo obravnavali 
saj so za razvoj začetnih pravil preveč kompleksni [9]. 
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Slika 3: Oblika sklopitvenih vzorcev in Pascalov trikotnik 
1.1.3 Masna spektrometrija (MS) 
Masna spektrometrija se je pričela razvijati na začetku prejšnjega stoletja, ko je Joseph J. 
Thompson s svojimi poizkusi dokazal obstoj stabilnih neradioaktivnih izotopov. Kasneje 
sta Francis W. Aston in Arthur J. Dempster dokazala obstoj mnogih izotopov med 
drugimi tudi izotop urana 235U, katerega so na koncu II. svetovne vojne s pomočjo 
podobnih naprav kot so masni spektrometri obogatili za izdelavo atomske bombe. Po 
vojni je razvoj MS šel v smer različnih načinov detekcije (magnetni, kvadrupolni, TOF 
detektorji) kot tudi virov ionizacije (EI, ESI, MALDI,…). 
Pri MS merimo razmerje med maso in nabojem (m/z), kar nam pomaga določiti kemijsko 
sestavo vzorca. Masni spekter je prikazan kot količina ionov v odvisnosti od m/z razmerja. 
Pri ionizaciji poleg ioniziranih molekul nastanejo tudi molekulski fragmenti. Značilne 
vzorce tvorijo tudi izotopi, najbolj značilna sta Br in Cl. Molekula ali fragment, ki vsebuje 
Br ima dva skoraj enako intenzivna signala, ki imata razliko v m/z za 2 masni enoti, saj 
je razlika v masi izotopov 79Br (51 %) in 81Br (49 %) dva. Če bi imeli v molekuli Cl bi 
imeli podobno sliko le, da bi bila intenziteta signalov različna saj je ta odvisna od deleža 
izotopov 35Cl (76 %) in 37Cl (24 %). Pri analizi MS spektrov je prav tako zelo uporabno 
t.i. dušikovo pravilo. Če ima preiskovana molekula liho maso to pomeni, da je v molekuli 
liho število dušikovih atomov, če pa je masno število sodo to nakazuje na sodo število 
dušikov ali pa, da teh sploh ni. S pomočjo HRMS, visokoločljivostne masne 
spektrometrije, je razlikovanje med molekulami s podobnimi molskimi masami še lažje 
in bolj zanesljivo, saj nam HRMS omogoča določitev molekulske mase na štiri decimalna 
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mesta natančno. Za masni spektrometer so potrebni slednji ključni elementi: ionizator 
molekul, analizator in detektor z računalnikom za obdelavo podatkov. 
Ionski izvori so včasih delovali v vakuumu. Tekom razvoja so izdelali tudi tehnike 
ionizacije pri atmosferskih pogojih. Ionizacija je lahko agresivna in vzorec popolnoma 
fragmentira, ali pa je bolj blaga pri čemer ne pride le do ionizacije. Ionski izvori, ki 
izrabljajo trke elektronov (EI – electron impact) ali trke hitrih atomov (FAB – fast atom 
bombardment) močno fragmentirajo molekulo. Molekule katere ne moramo ionizirati z 
EI ali FAB ali pa so bolj občutljive (hitreje razpadejo) ioniziramo s pomočjo kemijske 
ionizacije (CI – chemical ionization), z ionizacijo z razprševanjem elektronov (ESI – 
electronspray ionization) ali pa z ionizacijo v matriksu z lasersko desorbcijo (MALDI – 
matrix assisted laser desorption/ionization). Te metode so manj agresivne do 
preiskovanih molekul. Vsaka tehnika ima svoje prednosti in slabosti, katero uporabiti pa 
je odvisno od vzorca, ki ga želimo testirati in od dostopne opreme [10]. 
1.2 Kemoinformatika 
Kemoinformatika je sicer relativno nov termin, ki je bil hitro posvojen za uporabo 
informacijskih metod pri reševanju problemov s področja kemije. Sam termin je nov, a 
področje šteje že več kot 50 let, v grobem pa se ukvarja z modeliranjem molekul, 
določevanjem struktur in sinteznih načrtov, analizo bioloških, kemijskih kot tudi 
fizikalnih lastnosti, simulacijo ter odkrivanjem novih zdravil s pomočjo računalniških 
metod. Nastala je kot odgovor ogromni količini informacij, ki so danes na voljo in niso v 
celoti izrabljene. Na primer, število znanih spojin, ki presega 68 milijonov[11]. 
1.2.1 Zgodovina kemoinformatike 
Zelo zgodaj se je ugotovilo, da informacijske tehnike lahko pripomorejo pri izzivih s 
katerimi se soočamo v kemiji. Začetki kemoinformatike segajo v 60-ta leta prejšnjega 
stoletja. Podpodročja te vede so: računalniški zapis kemijskih struktur, iskanje struktur, 
ugotavljanje aktivnosti molekul (QSAR/QSPRs), molekulsko modeliranje, računalniško 
asistirano določevanje struktur (CASE) in sinteze (CASD). Zadnji področji sta 
pomembnejši za to diplomsko delo: 
Računalniški zapis kemijskih struktur se je pričel razvijati v začetku 60ih let prejšnjega 
stoletja saj je računalniku berljiv zapis molekul predpogoj, za izdelavo baze podatkov 
kemikalij in reakcij. Linearna notacija je bila na začetku med bolj priljubljenimi, 
Wiswesserjeva linearna notacija (WLN) se je takrat močno razširila. Matematiki so 
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raziskovali možnost uporabe matrik za predstavitev struktur, problem je bil v večanju 
možnih kombinacij s kvadratom števila atomov. Na koncu se je pričelo uporabljati grafe 
za molekulske strukture, kjer je vsak od atomov predstavljen kot točka z omejenim število 
povezav z drugimi atomi. Sistem grafov se je tudi uporabil za CAS register v drugi 
polovici 60-ih let. Kljub sistemu grafov je SMILES linearna notacija še vedno v uporabi, 
še posebej za deljenje struktur preko spleta[11],[12]. 
Tabela 3: SMILES notacija pogostejših spojin v organski kemiji 
SMILES Struktura in ime SMILES Struktura in ime 
CC  
etan 
C1CCCCC1  
cikloheksan 
O=C=O 
 
ogljikov dioksid 
c1ccccc1  
benzen 
C#N 
 
vodikov cianid 
CC(=O)O  
ocetna kislina 
 
Računalniško asistirano določevanje struktur (computer assisted structure elucidation – 
CASE)- določevanje struktur spojin naravnega ali sintetičnega izvora je že vrsto let delo 
kemika. Pri tem si pomagamo z modernimi spektroskopskimi metodami pri čemer 
nastane velika količina podatkov. Ideja je bila, da je ta problem moč rešiti z umetno 
inteligenco. Tako se je na Univerzi v Stanfordu leta 1964 rodil projekt DENDRAL, ki je 
prejel veliko zanimanja[13]. Izdelali so programe za predvidevanje spektrov spojin, iz 
podatkov masnih spektrov so urejali drevo grafov (vse možnosti kako se lahko potencialni 
fragmenti povežejo v molekulo). Programi projekta so bili kasneje vključeni v programe/ 
spletne strani s pomočjo katerih raziskovalci kot tudi podjetja iščejo in shranjujejo 
informacije o kemikalijah[14].     
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1.3 Sintezni del – Cephalandol C 
V sklopu diplomske naloge smo se ukvarjali tudi s sintezno organsko kemijo in sicer s 
sintezo 3-metoksi-1H-indol-2-karboksiline kisline, kot ključnega gradnika za sintezo 
Cephalandola C.  
  
Slika 4: Molekula 3-metoksi-1H-indol-2-karboksiline kisline ter molekula Cephalandola C 
Cephalandol C je bil leta 2006 odkrit, ko so tajvanski raziskovalci iskali spojine za boj 
proti raku rastlinskega izvora. Med preučevanjem metanolnega ekstrakta 
Cephalanceropsis gracilis so odkrili nekaj novih spojin, katerim so nato s pomočjo 
modernih spektroskopskih metod določili strukturo (Slika 4)[15]. Kislinsko obliko 
Cephalandola C, ki ima karbosksilno skupino namesto metilnega estra, je leta 2016 
odkrila druga raziskovalna skupina med preučevanjem suhih korenin rastline Isatis 
indigotica (uporabljene, kot tradicionalno zdravilo proti gripi na kitajskem)[16]. Obe 
molekuli kažeta zanimive biološke aktivnosti.  
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2 Namen dela 
Cilj diplomskega dela je bil, da s sodelavci s Fakultete za računalništvo in informatiko, 
Univerze v Ljubljani izdelamo algoritem za določevanje struktur organskih molekul na 
podlagi IR, 1H NMR spektroskopije in masne spektrometrije. 
Prav tako je bil namen sintetizirati 3-metoksi-1H-indol-2-karboksilino kislino, katero bi 
se lahko uporabilo za sintezo Cephalandola C. 
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3 Rezultati in razprava 
Pri diplomskem delu smo sodelovali s kolegi s Fakultete za računalništvo in informatiko 
(FRI), Univerze v Ljubljani, in skupaj naredili projekt na področju kemoinformatike. Po 
pregledu literature smo ugotovili, da do sedaj izdelani algoritmi za reševanje struktur iz 
spektroskopskih podatkov delujejo na primerjavi podatkov iz ogromne baze podatkov, 
kar ima svoje omejitve. Na drugi strani pa še ni programa, ki bi s svojim delovanjem 
posnemal delo spektroskopista in se ne bi naslanjal na primerjavo s knjižnico podatkov.  
Ko preučujemo strukturo neznane spojine potrebujemo vsaj dve spektroskopski metodi 
NMR in IR ali NMR in MS ali pa vse tri, da lahko pravilno določimo pravo strukturo 
preiskovane snovi. Pri razvoju algoritma smo se odločili, da bomo uporabljali informacije 
vseh treh spektroskopskih metod in v ta namen pripravili tabelo spojin s pripadajočimi 
spektri (izpisani podatki, kot priloga diplomi). Tabelo in podatke smo razložili 
sodelavcem s FRI na kar smo pričeli z oblikovanjem nekih osnovnih pravil s pomočjo 
katerih bo algoritem reševal spektre. Upoštevali smo razpone pri IR (Tabela 2) in 1H 
NMR (Slika 2) spektrih. Masna spektrometrija služila za določevanje elementov, ki jih iz 
IR in 1H NMR ni moč določiti kot na primer kisika ter halogenih elementov (etri, F, Cl, 
Br, I).  
Izdelan algoritem na podlagi vnesenih spektroskopskih podatkov sestavi najverjetnejšo 
strukturo, pri čemer posnema postopek reševanja spektrokopista. Strukturo gradi na 
podlagi pred-definiranih manjših fragmentov, ki jih določi iz IR oziroma 1H NMR 
spektrov. Manjkajoče elemente doda s pomočjo MS, prav tako preveri tudi ujemanje 
predlagane strukture z vidika vnesene MS vrednosti.  
3.1 Izdelava tabele testnih spojin 
Pri izdelavi algoritma smo si pomagali s tabelo, ki je na koncu diplomskega dela kot 
priloga, da pa smo izdelali to tabelo smo morali najprej določiti kaj mora vsebovati. Začeli 
smo s preprostimi alifatskimi alkoholi in amini z enakim / podobnim skeletom (etanol, 
etil amin…) za tem smo dodali nekaj aldehidov, ketonov in karboksilnih kislin 
(formaldehid, aceton, ocetna kislina) in etre, estre ter nitrile. Med preproste alifatske 
spojine smo dodali tudi halogenirane alkane saj se halogeni elementi pogosto pojavijo v 
spojinah. S temi preprostimi spojinami smo zajeli večino pogostejših funkcionalnih 
skupin katere prepoznamo pretežno z IR spektrov, halogene elemente pa tudi iz MS 
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spektrov. Vendar v organski kemiji prevladujejo spojine, ki vsebujejo aromatski obroč ali 
nek konjugiran skelet in tako smo dodali tudi derivate benzena. Zaradi preprostosti 1H 
NMR spektrov smo uporabili le mono substituirane ter para disubstituirane aromatske 
spojine, saj te v aromatskem delu spektra tvorijo multiplet z integralom 5 ali dva 
multipleta (dubleta) z razmerjem integralov 2 : 2 ter jih je posledično najpreprosteje 
določiti. Substituenti so bile verige alkanov, funkcionalne skupine ali oboje.  
Vse spektroskopske podatke (IR, 1H NMR in MS), kot tudi imena spojin in CAS število 
smo zbrali s pomočjo spletnih baz podatkov, kot so japonska SDBS, angleški 
ChemSpider, ameriški PubChem izpisane spektre smo tudi preverili z Aldrichevo zbirko 
FT IR[17],[18] in FT 13C in 1H NMR[19],[20] spektrov. 
Izdelan algoritem smo preizkusili s spojinami, ki vsebujejo 2 funkcionalni skupini, katere 
so že bile uporabljene pri izdelavi in oblikovanju razponov za določevanje fragmentov 
(Seznam le teh je pod prilogami oštevilčen s predpono FS).  
3.2 Sintezni del – Sinteza Indolnega derivata kot ključnjega gradnika 
Cephalandola C 
Sinteze so sledile navodilom iz literature[21],[22],[23] ter so vidne na Sliki 5, potek reakcij 
smo spremljali s pomočjo tankoplastne kromatografije (TLC). 
 
Slika 5: Celotna reakcijska shema 3-metoksi-1H-indol-2-karboksiline kisline 
Začeli smo s sintezo [1] N-(karboksimetil)antranilne kisline z nukleofilno substitucijo (po 
SN2 mehanizmu) iz antranilne kisline in kloroocetne kisline. Obe kislini smo zatehtali v 
bučko dodali nekaj vode in nato pazljivo ob mešanju dodajali raztopino Na2CO3. Paziti 
je bilo treba saj je takoj pričela potekati nevtralizacija z močnim penjenjem zaradi 
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izhajanja CO2. Reakcijo smo najprej naredili na manjši skali (50 mmol, 84% izkoristek) 
in jo potem preskusili še na večji (300 mmol) skali, kjer je bil izkoristek 63%. 
Naslednji korak je bilo estrenje sintetizirane dikisline [1], kar smo izvedli v enem koraku. 
Literaturni postopek je predvideval 2-stopenjsko sintezo s celokupnim 71% izkoristkom, 
a je naš ponovljen poizkus 2-stopenjske sinteze dosegel le 51% izkoristek. Tako smo obe 
estrenji izpeljali »one-pot« s postopnim dodajanjem žveplove(VI) kisline in sicer s 
celokupnim 59% izkoristkom. Tako smo sintetizirali [2] etil 2-((2-etoksi-2-
oksoetil)amino)benzoata z 8% večjim izkoristkom kot z 2-stopenjsko reakcijo estrenja.  
Etil 3-oksoindol-2-karboksilata [3] smo tvorili s Claisenovo kondenzacijo tako, da smo 
na benzen vezani ester pripojili na α ogljik estra, vezanega na dušik spojine [2]. Pri tej 
reakciji smo uporabili komercialno dostopno raztopino KOEt (v etanolu). Po 1 h 
segrevanja reakcijske zmesi ob refluksu je sledila izolaciji pri čemer smo dobili 
pričakovan produkt s 45% izkoristkom. 
Keton iz spojine [3] smo nato metilirali s pomočjo dimetilsulfata (zelo koroziven, strupen 
in tudi rakotvoren reagent!), ki je močno metilirno sredstvo. Pri delu smo bili dodatno 
pazljivi, da smo vse kar je prišlo v kontakt z reagentom sprali z raztopino kalijevega 
hidroksida. Zaradi strupenosti dimetilsulfata smo poizkusili reakcijo izvesti na 5 mmol 
skali z uporabo metil jodida. Žal je bila reakcija neuspešna zato smo nadalje kot reagent 
uporabljali literaturno predlagan dimetilsulfat, ki je do pričakovanega produkta vodil z 
99% izkoristkom. Sintetiziran [4] etil 3-metoksi-1H-indole-2-karboksilata, smo na koncu 
bazično hidolizirali s pomočjo kalijevega hidroksida. Tako smo pripravili 3-metoksi-1H-
indol-2-karboksiline kislino [5].  
V Tabeli 3 so napisane posamezni izkoristki reakcij in celokupni izkoristek sinteze. 
Tabela 4: Izkoristki reakcij in skupen izkoristek 
Reakcija [1] [2] [3] [4] [5] Skupni izkoristek 
Izkoristek 63% 59% 45% 99% 81% 13% 
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4 Eksperimentalni del  
4.1 Kemikalije ter inštrumenti 
Kemikalije in topila so bila iz komercialnih virov (Fluka, Sigma Aldrich, FluoroChem), 
uporabljena brez predhodnega čiščenja, sušenja ali drugačne predpriprave. 
Tališča so bila izmerjena s Koflerjevim mikroskopom z ogrevalno mizico Leica Galen 
III in niso korigirana. 
 
Slika 6: Leica Galen III mikroskop z ogrevalno mizico 
IR spektre smo posneli z Brukerjevim ALPHA FT-IR spektrometrom s Platinum ATR 
nastavkom.  
 
Slika 7: ATR IR spektrometer  
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1H NMR spektre smo posneli s 500 MHz spektrometrom Bruker Avance III pri 
temperaturi 296 K.  
 
Slika 8: 500 MHz NMR spektrometer 
TLC (tankoplasntan kromatografija) smo izvajali na komercialno dostopnih TLC ploščah 
(Fluka Analytical) s silikagelskim matriksom na aluminijastih nosilcih, impregnirane s 
fluorescenčnim indikatorjem (λe = 254 nm). Opazovali smo jih pod UV-svetilko 
(CAMAG) pri valovnih dolžinah 254 nm in 366 nm. 
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4.2 Sinteza N-(karboksimetil)antranilne kisline 
 
Spojino smo pripravili po postopku iz literature[21]. 
V 500 mL bučko sem zatehtal 42.67 g (311 mmol) antranilne ter 29.64 g (314 mmol) 
klorocetne kisline, dodal 100 mL vode in vklopil mešanje.  V čašo sem zatehtal 53.54 g 
(505 mmol) natrijevega karbonata (Na2CO3), ga raztopil v 130 mL vode in ga počasi ob 
mešanju kvantitativno prenesel v bučko, pri čemer se je izločal CO2 (nevtralizacija). 
Reakcijsko zmes sem segrel na 90 °C in refluktiral 3 h. Iz živo rumene dobimo rjavo-
oranžno reakcijsko zmes. Nato sem prenehal s segrevanjem in ob mešanju nakisal 
reakcijsko zmes z dodatkom 40 mL koncentrirane klorovodikove kisline (HCl) do pH 2 
in pustil stati čez noč. Izpadel bledo rumen produkt sem odnučal in posušil na zraku. Tako 
sem dobil 38.21 g (63%) N-(karboksimetil)antranilne kisline [1]. 
Analiza produkta: 
Rf = 0.32 (petroleter/etil acetat 1/1) 
1H NMR (500 MHz, DMSO-d6): δ 8.11 (s, 1H), 7.84–7.78 (m, 1H), 7.42–7.32 (m, 1H), 
6.62–6.58 (m, 2H), 3.98 (d, J = 6.3 Hz, 2H). Podatki se ujemajo z literaturo[21]. 
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4.3 Sinteza etil 2-((2-etoksi-2-oksoetil)amino)benzoata 
 
Spojino smo pripravili po prirejenem postopku iz literature[22],[23]. 
V 500 mL bučko sem zatehtal 18.81 g (96.4 mmol) N-(karboksimetil)antranilne kisline 
[1], dodal 94 mL (abs.) etanola in 1 mL koncentrirane žveplove (VI) kisline ter refluktiral 
3 h pri 100 °C. Po 3 h sem reakcijsko zmes nekoliko ohladil in dodal še 141 mL (abs.) 
etanola in 16 mL koncentrirane žveplove (VI) kisline ter refluktiral čez noč (16 h). Čez 
noč je reakcijska zmes prešla iz rumene v rožnato barve. Reakcijo sem ustavil tako, da 
sem jo ohladil in zlil v vodno raztopino natrijevega karbonata (37 g natrijevega karbonata 
v 200 mL vode). Izločen produkt sem nučiral in posušil na zraku. Dobil sem 12.83 g 
(59%) etil 2-((2-etoksi-2-oksoetil)amino)benzoata [2]. 
Analiza produkta: 
1H NMR (500 MHz, DMSO-d6): δ 8.00 (t, J = 5.6 Hz, 1H), 7.86–7.81 (m, 1H), 7.43–
7.36 (m, 1H), 6.68–6.61 (m, 2H), 4.29 (q, J = 7.1 Hz, 2H), 4.17 (q, J = 7.1 Hz, 2H), 4.11 
(dd, J = 6.3, 3.3 Hz, 2H), 1.32 (t, J = 7.1 Hz, 3H), 1.22 (t, J = 7.1 Hz, 3H). Podatki se 
ujemajo z literaturo[23]. 
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4.4 Sinteza etil 3-oksoindol-2-karboksilata 
 
Spojino smo pripravili po postopku iz literature[23]. 
V suho 250 mL bučko sem zatehtal 15.21 g (60.5 mmol) suhega etil 2-((2-etoksi-2-
oksoetil)amino)benzoata [2] in dolil 64 mL dietiletra ter 48 mL (24%) etanolne raztopine 
kalijevega etoksida. Reakcijsko zmes smo refluktiral 1 h pri 85 °C pri tem je iz rumene 
raztopine nastala rjava oborina. Nato sem reakcijsko zmes ohladil in vsebino bučke zlil v 
vodo, zavrgel organsko fazo ter v vodno fazo dodal 35 mL pufra in dodajal 2 M 
klorovodikovo kislino do pH 7. Nastalo rumeno-rjavo oborino sem ekstrahiral z etil 
acetatom (3 × 50 mL), ločil organsko fazo od vodne in jo sušil z dodatkom natrijevega 
sulfata. Topilo sem uparil pod znižanim tlakom in tako dobil 5.6 g (45%) etil 3-oksoindol-
2-karboksilata [3]. 
Analiza produkta: 
1H NMR (500 MHz, DMSO-d6): δ 9.20 (s, 1H), 7.69 (dd, J = 8.1, 1.0 Hz, 1H), 7.32–7.27 
(m, 1H), 7.26–7.20 (m, 1H), 7.00–6.93 (m, 1H), 4.32 (q, J = 7.0 Hz, 2H), 1.33 (t, J = 7.1 
Hz, 3H) Podatki se ujemajo z literaturo[23]. 
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4.5 Sinteza etil 3-metoksi-1H-indol-2-karboksilata 
 
Spojino smo pripravili po postopku iz literature[23]. 
V 50 mL bučko sem zatehtal 3.02 g (14.7 mmol) etil 3-oksoindol-2-karboksilata [3] in 
mu dolil 20 mL 5% raztopine kalijevega hidroksida. Nastali rjavi raztopini sem pri sobni 
temperaturi (r.t.) po kapljah dodal 2.25 mL (23.8 mmol) dimetilsulfata in pustil mešati 
čez noč (20 h). Naslednji dan sem vsebino bučke zlil v 100 mL vode in ekstrahiral z etil 
acetatom (3 × 30 mL). Ločil sem organsko fazo od vodne, jo posušil z natrijevim sulfatom 
ter topilo uparil pod znižanim tlakom. Dobil sem 3.20 g (99%) etil 3-metoksi-1H-indol-
2-karboksilata [4]. Produkt rjave barve je po uparevanju topila kristaliziral. Produkt je po 
treh dneh ostal mazav, kar se odraža tudi pri meritvi tališča. 
Analiza produkta: 
Ttal 62-78.1 °C (literatura[23] 88 °C); 
1H NMR (500 MHz, CDCl3): δ 8.31 (br. s, 1H), 7.79–7.75 (m, 1H), 7.34–7.31 (m, 2H), 
7.14–7.08 (m, 1H), 4.43 (q, J = 7.1 Hz, 2H), 4.13 (s, 3H), 1.43 (t, J = 7.1 Hz, 3H). Podatki 
se ujemajo z literaturo[23]. 
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4.6 Sinteza 3-metoksi-1H-indol-2-karboksiline kisline 
 
Spojino smo pripravili po postopku iz literature[23]. 
V 100 mL bučko sem zatehtal 3.2 g (14.6 mmol) etil 3-metoksi-1H-indol-2-karboksilata 
[4], dolil 20.5 mL metanola in 20.5 mL vode, v kateri sem prej raztopil 2.96 g (52.7 mmol) 
kalijevega hidroksida. Nastalo rjavo raztopino sem 1 h refluktiral pri 115 °C, pri čemer 
se je barva raztopine spremenila najprej v zeleno in nato v modro. Raztopino sem po 1 h 
ohladil, jo spral z 20 mL dietil etra in ločil fazi. Vodno fazo sem nakisal z 26.5 mL 2 M 
klorovodikove kisline do pH 3. Na vrhu in dnu vodne faze se je izločil črn oljnat produkt, 
katerega sem ekstrahiral z (3 × 20 mL) etil acetatom. Organsko fazo sem ločil posušil z 
natrijevim sulfatom in uparil topilo. Dobil sem 2.58 g (81%) 3-metoksi-1H-indol-2-
karboksiline kisline [5]. 
Analiza produkta: 
IR (ATR): 3305, 3061, 2986, 2932, 1662, 1578, 1544, 1483, 1238, 738 cm-1; 
1H NMR (500 MHz, DMSO-d6): δ 11,17 (s, 1H), 7.67 (dd, 1H), 7.41–7.32 (m, 1H), 7.27–
7.22 (m, 1H), 7.06–7.00 (m, 1H), 3.98 (s, 3H), 1.99 (s, 1H). Podatki se ujemajo z 
literaturo[23]. 
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5 Zaključek 
Tekom diplomskega dela smo ugotovili, da ima računalniško določanje struktur (CASE) 
velik potencial, kljub temu je področje še vedno v razvoju in večina programov temelji 
na uporabi/primerjavi z bazami podatkov. V diplomskem delu smo se osredotočili na 
izpis osnovnih organskih molekul, ki so po strukturi primerne za razvoj algoritma. 
Algoritem je nastal v sodelovanju s Fakulteto za računalništvo in informatiko, Univerze 
v Ljubljani. Algoritem strukturo neznane molekule določi iz prej definiranih manjših 
fragmentov in ne s primerjavo z bazo podatkov, kot je bila do sedaj praksa. Razviti 
algoritem uporabi vnesene tabelarične podatke in konstruira fragmente na podlagi IR in 
1H NMR spektrov. Ko sestavi seznam možnih povezav, preveri molekulsko maso in jo 
primerja z vneseno maso (MS spekter) ter glede na odstopanje mase doda fragmente, ki 
jih je težko ali ni moč videti iz IR in NMR spektrov (kisik, halogeni elementi). Na koncu 
algoritem oceni pravilnost 'sestavljene' molekule in pripiše delež verjetnosti rezultata. 
Poleg tega smo se tekom diplomskega dela ukvarjali s sintezo 3-metoksi-1H-indol-2-
karboksiline kisline, ki bi se lahko uporabila kot ključni gradnik za sintezo naravnega 
produkta Cephalnadola C. 
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7 Priloge 
Tabela spektrov organskih spojin uporabljenih tekom diplomskega dela (z angleškimi imeni): 
# Structure IR 1H NMR MS Empirical formula / CAS / 
Name 
1 
 
3347 (br s, OH)i 
2945 (s, sp3 CH)ii 
3.66 (1H, s, OH)iii 
3.43 (3H, s, CH3) 
32.26 (exact) 
32.42 (MW) 
CH4O / 67-56-1 
methanol 
2  3358 (br s, OH)i 
2974 (s, sp3 CH)ii 
3.69 (2H, q, CH2)iii 
2.61 (1H, br s, OH) 
1.23 (3H, t, CH3) 
46.04 (exact) 
46.07 (MW) 
C2H6O / 64-17-5 
ethanol 
3  3333 (br s, OH)ii 
2963 (s, sp3 CH) 
2938 (s, sp3 CH) 
3.58 (2H, t, CH2)iii 
2.26 (1H, br s, OH) 
1.57 (2H, sekstet, CH2) 
0.94 (3H, t, CH3) 
60.06 (exact) 
60.10 (MW) 
C3H8O / 71-23-8 
propanol 
4 
 
 
3334 (br s, OH)i 
2933 (s, sp3 CH)ii 
4.01 (6H, d, CH3)iii 
2.16 (1H, br s, OH) 
1.20 (1H, sept, CH) 
60.06 (exact) 
60.10 (MW) 
C3H8O / 67-63-0 
propan-2-ol 
2-propanol 
isopropanol 
5 
 
 
3366 (br s, OH)ii 
2974 (s, sp3 CH) 
2.01 (1H, br s, OH)iii 
1.26 (9H, s, CH3) 
74.07 (exact) 
74.12 (MW) 
C4H10O / 75-65-0 
tert-butanol 
2-methylpropan-2-ol 
6  3412 (br s, NH2)ii 
2961 (s, sp3 CH) 
2920 (s, sp3 CH) 
2.47 (3H, s, CH3)  
 
31.04 (exact) 
31.06 (MW) 
CH5N / 74-89-5 
methylamine 
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7  3489 (br s, NH2) 
2973 (s, sp3 CH)  
3.80 (1H, br s, NH2)iii 
2.69 (2H, q, CH2) 
1.10 (3H, t, CH3) 
45.06 (exact) 
45.09 (MW) 
C2H7N / 75-04-7 
ethylamine 
8  3369 (1. vrh, NH2)ii 
3291 (2. vrh, NH2) 
2959 (s, sp3 CH) 
2930 (s, sp3 CH) 
2.65 (2H, t, CH2)iii 
1.45 (2H, sekstet, CH2) 
1.24 (2H, br s, NH2) 
0.92 (3H, t, CH3) 
59.07 (exact) 
59.11 (MW) 
C3H9N / 107-10-8 
propanamine 
9 
 
 
3358 (s, NH2)ii 
3282 (s, NH2) 
2962 (s, sp3 CH) 
3.10 (1H, sept, CH)iii 
1.22 (2H, br s, NH2) 
1.07 (6H, d, CH3) 
59.07 (exact) 
59.11 (MW) 
C3H9N / 75-31-0 
propan-2-amine 
10 
 
 
3351 (s, NH2)ii 
3281 (s, NH2) 
2960 (s, sp3 CH) 
1.41 (2H, br s, NH2)iii 
1.15 (9H, s, CH3) 
73.09 (exact) 
73.14 (MW) 
C4H11N / 75-64-9 
2-methylpropan-2-amine 
tert-butylamin 
11  
 
3405 (s, NH)ii 
2983 (s, sp3 CH) 
2954 (s, sp3 CH)  
2877 (s, sp3 CH) 
3.22 (1H, br s NH) 
3.15 (6H, s, CH3) 
45.06 (exact) 
45.09 (MW) 
C2H7N / 124-40-3 
dimethylamine 
N-methylemethanamine 
12  
 
3307 (low s, NH) 
2993 (s, sp3 CH) 
2915 (s, sp3 CH) 
2818 (s, sp3 CH) 
4.81 (1H, br s, NH)iii 
2.55 (2H, q, CH2-CH3) 
2.29 (3H, s, N-CH3) 
1.11 (3H, t, CH2-CH3) 
59.07 (exact) 
59.11 (MW) 
C3H9N / 624-78-2 
ethylmethylamine 
N-methylethan-1-amine 
13  
 
3281 (low, s, NH)ii 
2968 (s, sp3 CH) 
9.05 (1H, br s, NH)iii 
2.90 (4H, q, CH2-CH3) 
1.22 (6H, t, CH2-CH3) 
73.09 (exact) 
73.14 (MW) 
C4H11N / 109-89-7 
diethylamine 
N-ethyletanamine 
14 
 
 
3296 (low s, NH)ii 
2967 (s, sp3 CH) 
2.91 (2H, sep, CH)iii 
1.04 (12H, d, CH3) 
1.00 (1H, br s, NH) 
101.12 (exact) 
101.19 (MW) 
C6H15N / 108-18-9  
diisopropylamine 
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15  
 
3292 (low s, NH)ii 
2959 (s, sp3 CH) 
2934 (s, sp3 CH) 
2.56 (4H, t, N-CH2-CH2-CH3)iii 
1.90 (1H, s, NH) 
1.50 (4H, sek, N-CH2-CH2-CH3) 
0.91 (6H, t, N-CH2-CH2-CH3) 
101.12 (exact) 
101.19 (MW) 
C6H15N / 142-84-7 
dipropylamine 
 
16  
 
2982 (s, sp3 CH) 
2906 (s, sp3 CH) 
3.24 (6H, s, CH3) 46.04 (exact) 
46.07 (MW) 
C2H6O / 115-10-6 
methoxymethane 
dimethyl ether 
17  
 
2989 (s, sp3 CH)ii 
2979 (s, sp3 CH) 
3.47 (4H, q, O-CH2-CH3)iii 
1.206 (6H, t, O-CH2-CH3) 
74.07 (exact) 
74.12 (MW) 
C4H10O / 60-29-7 
ethoxyethane 
diethyl ether 
18 
 
 
2973 (s, sp3 CH)ii 3.64 (2H, septet, CH)iii 
1.13 (12H, d, CH3) 
102.10 (exact) 
102.18 (MW) 
C6H14O / 108-20-3 
2-isopropoxypropane 
19  
 
2964 (s, sp3 CH)ii 
2938 (s, sp3 CH) 
2877(s, sp3 CH) 
3.37 (2H, t, O-CH2-CH2-CH3)iii 
1.59 (2H, sekstet, O-CH2-CH2-CH3) 
0.93 (3H, t, O-CH2-CH2-CH3) 
102.10 (exact) 
102.18 (MW) 
C6H14O / 111-43-3 
1-propoxypropyne 
dipropyl ether 
20 
 
2977 (s, sp3 CH) 
2937 (s, sp3 CH) 
2860 (s, sp3 CH) 
3.47 (2H, q, O-CH2-CH3) 
3.37 (2H, t, (O-CH2-CH2-CH3) 
1.60 (2H, sekstet, O-CH2-CH2-CH3) 
1.20 (3H, t, O-CH2-CH3) 
0.93 (3H, t, O-CH2-CH2-CH3) 
88.09 (exact) 
88.15 (MW) 
C5H12O / 628-32-0 
1-etoxypropane 
ethyl propyl ether 
21 
 
 
2977 (s, sp3 CH) 
2941 (s, sp3 CH) 
2828 (s, sp3 CH) 
3.12 (3H, s, O-CH3)iii 
1.19 (9H, s, O-C(CH3)3 
88.09 (exact) 
88.15 (MW) 
C5H12O / 1634-04-4 
2-methoxy-2-
methylpropane 
methyl tert-butyl ether 
22 
 
 
2981 (s, sp3 CH)ii 
1718 (s, C=O) 
2.45 (2H, q, CH2-CH3)iii 
2.14 (3H, s, CO-CH3) 
1.06 (3H, t, CH2-CH3) 
72.06 (exact) 
72.11 (MW) 
C4H8O / 78-93-3 
butan-2-one 
23 
 
2966 (low s, sp3 CH)ii 
1715 (s, C=O) 
2.16 (6H, s, CH3)iii 58.04 (exact) 
58.08 (MW) 
C3H6O / 67-64-1 
propanone  
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acetone  
24 
 
 
2973 (s, sp3 CH)ii 
1718 (s, C=O) 
2.58 (1H, sep, CH-(CH3)2)iii 
2.14 (3H, s, CO-CH3) 
1.11 (6H, d, CH-(CH3)2) 
86.07 (exact) 
86.13 (MW) 
C5H10O / 563-80-4 
3-methylbutan-2-one 
25 
 
 
2977 (s, sp3 CH)ii 
1740 (s, COO) 
3.67 (3H, s, O-CH3)iii 
2.56 (1H, sep, CH-(CH3)2) 
1.17 (6H, d, CH-(CH3)2) 
102.07 (exact) 
102.13 (MW) 
C5H10O2 / 547-63-7 
methyl isobutyrate 
26 
 
 
2984 (s, sp3 CH)ii 
1738 (s, COO) 
4.99 (1H, sep, O-CH-(CH3)2)iii 
2.02 (3H, s, CO-CH3) 
1.22 (6H, d, CH-(CH3)2) 
102.07 (exact) 
102.13 (MW) 
C5H10O2 / 108-21-4 
isopropyl acetate 
27 
 
 
2985 (s, sp3 CH)ii 
1740 (s, COO) 
4.13 (2H, q, O-CH2-CH3)iii 
2.32 (2H, q, CO-CH2-CH3) 
1.26 (3H, t, O-CH2-CH3) 
1.14 (3H, t, CO-CH2-CH3) 
102.07 (exact) 
102.13 (MW) 
C5H10O2 / 105-37-3 
ethyl propionate 
28 
 
 
2984 (low s, sp3 CH)ii 
1742 (s, COO) 
4.12 (2H, q, O-CH2)iii 
2.04 (3H, s, CO-CH3) 
1.26 (3H, t, O-CH2-CH3) 
88.05 (exact) 
88.11 (MW) 
C4H8O2 / 141-78-6 
ethyl acetate 
29 
 
 
2966 (s, sp3 CH)ii 
2817 (s, CHO) 
2716 (s, CHO) 
1731 (s, C=O) 
9.76 (1H, t, CHO)iii  
2.37 (2H, q, CHO-CH2-CH2-CH3) 
1.64 (2H, sek, CHO-CH2-CH2-CH3) 
0.97 (3H, t, CHO-CH2-CH2-CH3) 
102.10 (exact) 
102.18 (MW) 
C4H8O / 123-72-8 
butyraldehyde 
butanal 
30 
 
 
2960 (s, sp3 CH)ii 
2822 (mid s, CHO) 
2719 (mid s, CHO) 
1728 (s, C=O) 
9.71 (1H, t, CHO)iii 
2.31 (2H, t, CHO-CH2-CH-(CH3)2) 
2.21 (1H, nonet, CHO-CH2-CH-
(CH3)2) 
0.98 (6H, d, CHO-CH2-CH-(CH3)2) 
86.07 (exact) 
86.13 (MW) 
C5H10O / 590-86-3 
3-methylbutanal 
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31 
 
 
3200-2600 (broad)ii 
2971 (s, sp3 CH) 
1712 (s, C=O) 
11.51 (1H, s, COOH)iii 
2.33 (2H, t, COOH-CH2-CH2-CH3) 
1.68 (2H, sek, COOH-CH2-CH2-CH3) 
0.98 (3H, t, COOH-CH2-CH2-CH3) 
88.05 (exact) 
88.11 (MW) 
C4H8O2 / 107-92-6 
butyric acid 
32 
 
 
3000-2800 (low, broad)ii 
1715 (s, C=O) 
11.42 (1H, s, COOH)iii 
2.10 (3H, s, CH3) 
60.02 (exact) 
60.05 (MW) 
C2H4O2 / 64-19-7 
acetic acid 
ethanoic acid 
33  
 
3075 (s, sp2 CH)ii 
2974 (s, sp3 CH) 
2942 (s, sp3 CH) 
2918 (s, sp3 CH) 
5.76 (1H, s, CH/Cl)iii 
1.78 (3H, s, CH3) 
1.75 (3H, s, CH3) 
90.02 (exact) 
90.55 (MW) 
C4H9Cl / 513-37-1 
1-chloro-2-
methylpropene 
34 
 
2971 (s, sp3 CH)ii 
2937 (s, sp3 CH) 
 
4.09 (1H, sek, CH/Br)iii 
1.84 (2H, pent, CH2) 
1.70 (3H, d, CH/Br -CH3) 
1.03 (3H, t, CH2-CH3) 
135.99 (exact) 
137.02 (MW) 
C4H8Br / 78-76-2 
2-bromobutane 
35 
 
2918 (s, sp3 CH) ii 
 
3.43 (2H, q, CH2)iii 
1.68 (3H, t, CH3) 
107.96 (exact) 
108.97 (MW) 
C2H5Br / 74-96-4 
bromoethane 
ethyle bromide 
36 
 
2961 (s, sp3 CH)ii 
 
3.14 (2H, d, CH2/I)iii 
1.74 (1H, nonet, CH) 
1.02 (6H, d, CH3) 
183.97 (exact) 
184.02 (MW) 
C4H9I / 513-38-2 
1-jodo-2-metilpropan 
37 
 
2997 (s, sp3 CH)**ii 
1557 (s, NO) 
 
4.43 (2H, q, CH2)iii 
1.58 (3H, t, CH3) 
75.03 (exact) 
75.07 (MW) 
C2H5NO2 / 79-24-3 
nitroethane 
38 
 
2972 (s, sp3 CH) 
 
3.45 (1H, sek, CH-NO2) 
1.70 (3H, d, CH3-CH-NO2) 
1.24 (2H, pent, CH-CH2-CH3) 
0.90 (3H, t, CH-CH2-CH3) 
103.06 (exact) 
103.12 (MW) 
C4H9NO2 / 600-24-8 
2-nitrobutane 
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39 
 
2973 (s, sp3 CH)ii 
2943 (s, sp3 CH) 
2249 (s, CN) 
2.34 (2H, t, NC-CH2-CH2-CH3)iii 
1.70 (2H, sek, NC-CH2-CH2-CH3) 
1.08 (3H,  t, NC-CH2-CH2-CH3) 
69.06 (exact) 
69.11 (MW) 
C4H7N / 109-74-0 
Butanonitril 
butyronitrile 
 Aromatic compounds      
40 
 
3028 (mid s, sp2 CH)ii 
2920 (mid s, sp3 CH) 
1605 (Ar kvartet) 
1496 (Ar kvartet) 
1451 (Ar kvartet) 
7.19 (5H, m, Ar)iv 
2.34 (3H, s, CH3) 
 
92.06 (exact) 
92.14 (MW) 
C7H8 / 108-88-3 
toluene 
41 
 
3296 (br s, OH)ii 
1613 (Ar kvartet) 
1599 (Ar kvartet) 
1513 (Ar kvartet) 
814 (s, p–Ar) 
7.00 (2H, d, Ar) 
6.72 (2H, d, Ar) 
5.20 (1H, s, OH) 
2.25 (3H, s, CH3) 
108.06 (exact) 
108.14 (MW) 
C7H8O / 106-44-5 
p-cresol 
p-hidroxytoluene 
42 
 
3020 (s, sp2 CH)ii 
3000 (s, sp2 CH) 
2923 (s, sp3 CH) 
1516 (Ar kvartet) 
1454 (Ar kvartet) 
795 (s, p–Ar) 
7.05 (2H, s)Error! Bookmark not 
defined. 
2.30 (3H, s, CH3) 
106.08 (exact) 
106.17 (MW) 
C8H10  / 106-42-3 
p-xylene 
43 
 
3020 (s, sp2 CH)ii 
3005 (s, sp2 CH) 
2965 (s, sp3 CH) 
2929 (s, sp3 CH) 
1516 (Ar kvartet) 
1454 ( Ar kvartet) 
816 (s, p–Ar) 
7.04 (2H, d, Ar)Error! Bookmark 
not defined. 
7.02 (2H, d, Ar) 
2.59 (2H, q, CH2-CH3) 
2.30 (3H, s, CH3) 
1.22 (3H, t, CH2-CH3) 
120.09 (exact) 
120.20 (MW) 
C9H12 / 622-96-8 
1-ethyl-4-methylbenzene 
p-ethyltoluene 
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3443 (low s, NH 2°)ii 
2946 (s, sp3 CH)** 
1606 (Ar kvartet) 
1509 (Ar kvartet) 
1476 (Ar kvartet) 
6.86 (5H, m, Ar)Error! Bookmark 
not defined. 
3.60 (1H, br s, NH) 
2.74 (3H, s, CH3) 
107.07 (exact) 
107.16 (MW) 
C7H9N / 100-61-8 
N-methylaniline 
45 
 
3428 (mid s, NH 2°)ii 
2932 (s, sp3 CH)** 
1604 (Ar kvartet) 
1504 (Ar kvartet) 
816 (s, p–Ar) 
7.09 (2H, d, Ar)Error! Bookmark 
not defined. 
6.45 (2H, d, Ar) 
3.55 (1H, br s, NH) 
2.72 (3H, s, CH3) 
141.03 (exact) 
141.60 (MW) 
C7H8ClN / 932-96-7   
4-chloro-N-methylaniline 
46 
 
X 6.69 (2H, d, Ar) 
6.52 (2H, d, Ar) 
3.53 (1H, spet, CH-(CH3)2) 
1.18 (6H, d, CH-(CH3)2) 
151.10 (exact) 
151.21 (MW) 
C9H13NO / 23576-79-6 
4-(isopropylamino)phenol 
p-isopropylamino phenol  
47 
 
3341 (mid s, NH 1°)ii 
3284 (mid br, OH) 
1615 (Ar kvartet) 
1512 (Ar kvartet) 
1478 (Ar kvartet) 
827 (s, p–Ar) 
8.36 (1H, br s, OH)Error! Bookmark 
not defined. 
6.49 (2H, d, Ar) 
6.43 (2H, d, Ar) 
4.36 (2H, br s, NH2) 
109.05 (exact) 
109.13 (MW) 
C6H7N / 123-30-8 
4-aminophenol 
p-aminophenol 
48 
 
3326 (mid s, NH 2°)v 
3165 (br s, OH) 
2931 (s, sp3 CH)** 
1611 (Ar kvartet) 
1567 (Ar kvartet) 
1509 (Ar kvartet) 
1444 (Ar kvartet) 
839 (s, p–Ar) 
9.66 (1H, br s, NH)Error! Bookmark 
not defined. 
9.14 (1H, br s, OH) 
7.35 (2H, d, Ar) 
6.69 (2H, d, Ar) 
1.99 (3H, s, CH3) 
151.06 (exact) 
151.17 (MW) 
C8H9NO2  / 103-90-2 
N-(4-
hydroxyphenyl)acetamide 
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3035 (s, sp2 CH) 
2967 (s, sp3 CH) 
1766 (s, COO) 
1509 (Ar kvartet) 
1466 (Ar kvartet) 
849 (s, p–Ar) 
7.16 (2H, d, Ar) 
6.97 (2H, d, Ar) 
2.61 (2H, q, Ar-CH2) 
2.23 (3H, s, CO-CH3) 
1.21 (3H, t, CH2CH3) 
164.08 (exact) 
164.20 (MW) 
C10H12O2 / 3245-23-6 
4-ethylphenyl acetate 
50 
 
3036 (s, sp2 CH) 
2926 (s, sp3 CH) 
1752 (s, COO) 
1590 (Ar kvartet) 
1509 (Ar kvartet) 
1433 (Ar kvartet) 
807 (s, p–Ar) 
7.16 (2H, d, Ar)Error! Bookmark 
not defined. 
6.96 (2H, d, Ar) 
2.32 (3H, s, CH3) 
2.25 (3H, s, CH3) 
150.07 (exact) 
150.18 (MW) 
C9H10O2 / 140-39-6 
p-tolyl acetate 
 
51 
 
3036 (s, sp2 CH) 
2982 (s, sp3 CH) 
1719 (s, COO) 
1613 (Ar kvartet) 
1510 (Ar kvartet) 
1464 (Ar kvartet) 
842 (para-Ar) 
7.92 (2H, d, Ar)Error! Bookmark 
not defined. 
7.22 (2H, d, Ar) 
4.35 (2H, q, O-CH2) 
2.39 (3H, s, Ar-CH3) 
1.38 (3H, t, CH2CH3) 
164.08 (exact) 
164.20 (MW) 
C10H12O2 / 94-08-6 
ethyl 4-methylbenzoate 
52 
 
2961 (br signal, COOH)v  
1687 (s, C=OOH) 
1611 (Ar kvartet) 
1458 (Ar kvartet) 
857 (para-Ar)** 
12.1 (1H, br s, COOH)Error! 
Bookmark not defined. 
8.04 (2H, d, Ar) 
7.29 (2H, d, Ar 
2.71 (2H, q, CH2) 
1.27 (3H, t, CH3) 
150.07 (exact) 
150.18 (MW) 
C9H10O2  / 619-64-7 
4-ethylbenzoic acid 
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53 
 
3079 (s, sp2 CH)ii 
2971 (s, sp3 CH) 
1600 (Ar kvartet) 
1545 (s, NO)*( 
1517 (Ar kvartet) 
1460 (Ar kvartet) 
852 (s, p–Ar) 
8.11 (2H, d, Ar)Error! Bookmark 
not defined. 
7.35 (2H, d, Ar) 
2.75 (2H, q, Ar-CH2-CH3) 
1.22 (3H, t, Ar-CH2-CH3) 
 
151.06 (exact) 
151.17 (MW) 
C8H9NO2 / 100-12-9 
1-ethyl-4-nitrobenzene 
54 
 
3067 (s, sp2 CH)v 
2953 (s, sp3 CH) 
2251 (s, CN) 
1603 (Ar kvartet) 
1497 (Ar kvartet) 
1416 (Ar kvartet) 
7.36 (5H, m, Ar)Error! Bookmark 
not defined. 
3.70 (2H, s, Ar-CH2-CN 
117.06 (exact) 
117.15 (MW) 
C8H7N / 140-29-4 
2-fenilacetonitril 
2-phenylacetonitrile 
55 
 
3068 (s, sp2 CH)v  
2926 (s, sp3 CH) 
2228 (s, CN) 
1609 (Ar kvartet) 
1509 (Ar kvartet) 
1450 (Ar kvartet) 
816 (s, p–Ar) 
7.47 (2H, d, Ar) 
7.23 (2H, d, Ar) 
2.41 (3H, s, Ar-CH3) 
117.06 (exact) 
117.15 (MW) 
C8H7N / 104-85-8 
4-cianotoluen 
4-methylbenzonitrile 
 2 Functional groups      
FS1 
 
 
2983 (s, sp3 CH) 
2929 (s, sp3 CH) 
1716 (s, CO) 
 
3.64 (2H, t, CH3-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
3.32 (3H, s, CH3-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
2.69 (2H, t, CH3-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
2.18 (3H, s, CH3-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
102.07 (exact) 
 102.13 (MW) 
C5H10O2 / 6975-85-5 /  
4-methoxybutan-2-one 
FS2 
 
 
 
2977 (s, sp3 CH) 
2933 (s, sp3 CH) 
1716 (s, CO) 
 
3.67 (2H, t, CH3-CH2-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
3.50 (2H, q, CH3-CH2-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
2.68 (2H, t, CH3-CH2-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
2.18 (3H, s, CH3-CH2-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
1.18 (3H, t, CH3-CH2-O-CH2-CH2-CO-CH3) 
116.08 (exact) 
 116.16 (MW) 
C6H12O2 / 60044-74-8 /  
4-ethoxybutan-2-one 
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FS3 
 
 
3340 (s, NH) 
2970 (s, sp3 CH) 
1725 (s, COO) 
 
4.14 (2H, q, CH3-CH2-O-CO-CH2-CH2-NH-CH3) 
2.84 (2H, t, CH3-CH2-O-CO-CH2-CH2-NH-CH3) 
2.50 (2H, t, CH3-CH2-O-CO-CH2-CH2-NH-CH3) 
2.43 (3H, s, CH3-CH2-O-CO-CH2-CH2-NH-CH3) 
1.26 (3H, t, CH3-CH2-O-CO-CH2-CH2-NH-CH3) 
131.09 (exact) 
 131.18 (MW) 
C6H13NO2 / 2213-08-3 / 
ethyl 3-
(methylamino)propanoate 
FS4 
 
 
2977 (s, sp3 CH)ii 
2932 (s, sp3 CH) 
 
3.02 (2H, septet, ((CH3)2CH)2-N-CH2-CH3 )iii 
2.47 (2H, q, ((CH3)2CH)2-N-CH2-CH3 ) 
1.02 (3H, t, ((CH3)2CH)2-N-CH2-CH3 ) 
1.01 (6H, d, ((CH3)2CH)2-N-CH2-CH3 ) 
129.15 (exact) 
 129.25 (MW) 
C8H19N / 7087-68-5 / N-
ethyl-N-isopropylpropan-
2-amine  
FS5 
 
CH3CH(OH)COOCH2CH3 
3410 (br s, OH)ii 
2988 (s, sp3 CH) 
1733 (s, COO) 
4.30 (1H, pent, CH3-CH-(OH)-COO-CH2-CH3) 
4.25 (2H, t, CH3-CH-(OH)-COO-CH2-CH3) 
2.90 (1H, d, CH3-CH-(OH)-COO-CH2-CH3) 
1.42 (3H, d, CH3-CH-(OH)-COO-CH2-CH3) 
118.06 (exact) 
 118.13 (MW) 
C5H10O3 / 97-64-3 /  ethyl 
2-hydroxypropanoate 
FS6 
 
 
3558 (br s, OH) 
2995 (s, sp3 CH) 
2910 (s, sp3 CH) 
1720 (s, COO) 
4.50 (1H, d, CH3-OCO-CH2-(CH2)4-CH(OH)-CH3) 
3.72 (1H, septet, CH3-OCO-CH2-(CH2)4-
CH(OH)CH3)  
3.65 (3H, s, CH3-OCO-CH2-(CH2)4-CH(OH)-CH3) 
2.29 (2H, t, CH3-OCO-CH2-(CH2)4-CH(OH)-CH3) 
1.30–1.44 (4x2H CH3-OCO-CH2-(CH2)4-
CH(OH)CH3) 
1.13 (3H, d, CH3-OCO-CH2-(CH2)4-CH(OH)-CH3) 
174.13 (exact) 
 174.24 (MW) 
C9H18O3 / 17173-14-7 / 
methyl 7-
hydroxyoctanoate 
 
 
i E. K. Plyler: Infrared Spectra of Methanol, Ethanol, and n-Propanol  1952, 48, 281 – 286 
ii C. J. Pouchert: The Aldrich Library of FT-IR Spectra 1985, vol. 1, 55 – 1338 
iii C. J. Pouchert; J. Behnke: The Aldrich Library of 13C and 1H FT-NMR Spectra 1993, vol. 1, 81 – 1351 
iv C. J. Pouchert; J. Behnke: The Aldrich Library of 13C and 1H FT-NMR Spectra 1993, vol. 2, 1 – 1479 
v C. J. Pouchert: The Aldrich Library of FT-IR Spectra 1985, vol. 2, 193 – 448 
